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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

(g) Verwendung von Pigmentpraparationen fur den Ink-Jet Druck 
(§) Verwendung von Pigmentpraparationen als Drucktin- 
ten fur den Ink-Jet Druck, enthaltend 

a) Wasser 

b) Dispergiermittel und 

c) mindestens ein Pigment aus der Gruppe der durch Me> 
thin- Oder Azogruppen-haltigen Reste substitute rten Bar- 
bitursaure oder deren Derivate, wobei das Pigment gege- 
benenfalls in Form eines Salzes, Komplexes, als feste L6- 
sung, alsEinschlul&verbindung oder als Interkalationsver- 
bindung vorliegt. 
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Beschreibung 

Die Erfindung beiriffl die Venvendung von Pigmenipraparationen spezieller organischer Pigmente als Drucktinten fur 
den Ink-Jei Druck sowie neue Piginenipraparaiionen und Dispergienniuel. 
5 WaBrige Drucklinlen fiir den Tinlenslrahldnjck sind sowohl auf Basis wasserloslicher organischer Farbsloffe als auch 
auf Basis organischer Farbpigraenie an sich bekannt und in vielen VerofTenllichungen beschrieben. Gegeniiberden Ids- 
lichen Farbsioffen iiefem Pigmenie generell eine verbesserle Uchtechtheil der erhaltenen Ausdrucke; allerdings ist auch 
bekannt, daB die Ink-Jet Drucke der meislen Pigiiiente nicht die gleiche Brillanz erreichen wie Farbsloffe. Zwar kann die 
BrillanzderDrucke durch eine besonders hohe Heinverteilung der PigmentpartikeJ verbesserl werden, damil einhergeht 
10 jedoch in der Kegel ein Verlust an Lichiechiheitseigenschafien (vgi. Herbsu Hunger Industrielie Oiganische Pigmente, 
VCM, Verlagsgescllschafu Weinhcim (1987), S. 135-136). 

GemaB EP-A-633 142 kann die Brillanz beispielsweise durch Wahl geeigneier Additive fiir die Tinlen oder durch 
Wahl geeigneier Drucksubslraie wie beispielsweise enhsprechend beschichleler Papiere verbesserl. werden. Das Problem 
sowohl brillanle als auch lichlechie Pigmente fiir den Ink- Jet Druck bcreitzustellen, ist jedoch vom Stand der Technik 
15 noch nicht befriedigend gelost worden. Dies gill insbesondere fur den Farblonbereich gelb. 

Trotz der Vielzahl der Veroffenilichungen ist die obengenannte Aufgabe noch nicht befriedigend gelost worden. Im 
ubrigen werden nur in einigen wenigen Dokunienlen Beispiele von Gelbpiginenten aufgefuhrl, die in ihrer lichlecht- 
heitseigenschaft fiir den konventionellen Ink-Jet Druck zwar grundsatziich geeignet sind, die jedoch fiir hochwenigere 
Einsaizgebiete des Ink- Jet Drucks, beispielsweise folografische Bildreproduktionen (Fotoreproduktion, z, B. Anwen- 
20 dung AuBenbereich, oder Display), den dort geforderlen Lichtechtheitseigenschaflen nicht genugen (EP 5 1 8 225). 

Die Erfindung betrifft daher die Verwendung von Piginentpraparationen als Drucktinten fiir den InkJet Druck, enthal- 
tend 

a) Wasser 
25 b) Dispergiermiitel und 

c) mindeslens ein Pigment aus der Gruppe der durch Methin- oder Azogruppen-haltigen Reste subslituierten Bar- 
bitursaurc oder dcrcn Dcrivatc, wobci das Pigment gcgcbcncnfalls in Form cincs Salzcs. Komplcxcs, als fcstc Lo- 
sung, als EinschluBverbindung oder als Interkalationsverbindung vorliegt. 

30 In einer besonders bevorzugten Ausfiihrungsfoni] wird ais Komponente 

c) mindestens ein Pigment der Formeln (I) bis (ID) oder deren tauiomeren Formen eingesetzt, 



35 





60 worin 

R\ R\ und R"* unabhangig voneinander fiir Wasserstoff, Alkyl, insbesondere Ci-Q-Alkyl, Cycloalkyl, insbesondere 
Cs-Cs-Cycloalkyl, Aryl, insbesondere gegebenenfalls substituiertes Phenyl, Aralkyl, insbesondere Q-Cio-Aryl-CpCA- 
Alkyl, wie Benzyl oder Ethyl-Phenyl, oder Hetaryl stehen, 
B den Rest eines Isoindolins der Fonnel 
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bedeuieu wobei die Verknupfung mil den beiden Doppelbindungcn in dcr 1- und 3-Posiiion des Isoindolenins erfolgu 
und 

R^,R^ und R^ unabhangig voneinander lur Wassersiofi; Halogen, insbesondere F, CI und Br, d-CVAIkyl, CVCVAI- 
koxy Oder CVCio-Aryloxy siehen, 

A den Resi eines Cyanniethylens der Forniel '5 
NC— C — 

20 

bedeuieu worin 

R^ fur einen elektionenanziehenden Rest siehi und 

Z' bis unabhangig voneinander fiir O oder NR'° stehen, 

worin 

R *° fiir Wassersloff Oder Cyan siehL 25 
Die Pigiiienle der Fonnel (I) sind beispielsweise aus DE-A-39 35 858 bekannu die der Foniiel (II) beispielsweise aus 

US-A-5.177.209 und die dcr FonncI (IH) beispielsweise aus EP-A-74 515 bekannu 

Bevorzugte Piginente der Formel (I) sind symmeirische Isoindoiin-Piginenle, die der Formel (IV) entsprechen 

30 




(IV). 



35 



worin 

R^^ Wassersloff, Ci-C6-Alkyl oder Phenyl bedeutet. 40 
Ganz besonders bevorzugte Pigmente der Formel (I) enisprechen der Fonnel (IV), worin R^^ fur Wassersloff stehl, 
Vorzugsweise stehl fur einen Rest, dessen Hammett'sche Subsliluentenkonslante C (para) > 0 isL Eine enispre- 

chende Auflistung von Hanunelt'schen Substiiuentenkonstanlen findet sich z. B. in Sykes, Reaktionsmechanismen der 

organischen Chemie, 9. Auflage, Weinheim, VCM Veriagsgesellschaft, 1988, oder kann nach bekannten Verfahren be- 

stimmt werden. 

Bevorzugte Pigmente der Fonnel (II) sind unsymmetrische Isoindolin-Pigmente der Formel (V) 




(V), 



50 
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R^CN, gegebenenfalls durch CrCVAlkyU CrC7-Cycloalkyl, Aralkyl, insbesondere C6-Cio-Aryl-CrC4-alkyl oder Q- 
Cio-Aryl substituiertes Aniinocarbonyl, insbesondere CONHCH3, Ci-Ce-Alkoxycarbonyl, Q-Cio-Aryloxycarbonyl 
Oder Hetaryl, insbesondere einen Rest der Formel (VT) oder (VTT) bedeutet 60 



65 
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worin 

20 R*^ und R^'* unabhangig voneinander Wasserstoff, Halogen, insbesondere CI, Br und F, Ci-Cg-Alkyl, Ci-Ce-Alkoxy oder 
(^-(VAlkoxycarbonyl bedeuten oder 

R^^ und R'"^ zusainmen den Rest eines ankondensierten Benzoin nges bedeuten 

G fur O. S, NH Oder NCCrQ-Alkyl) steht, 

und 

25 R^- Wasserstoff, CpQ-Alkyl oder Phenyl bedeutet 

Ganz besonders bevorzugLe Pigmenle der Foniiel (V) sind sulche, worin fiir CONHCH3 sleht. und R^^ die obenge- 
nannlc Bcdcutung hat, insbesondere solchc, worin R^ fiir CONHCH3 und R^- fiir Wasscrstoff stcht, 

Bevorzugte Pigmenle sind Salze, Koinplexe, EinschluBverbindungen, feste Losungen sowie Interkalationsverbindun- 
gen der Formel (lH). Solche sind beispieisweise aus EP-A 74 515 bekannt, Als Salze und Komplexe der Verbindungen 
30 der Formel (IE) komnien vorzugsweise die Salze und Komplexe der Mono-, Di-, Tri- und Teu-aanionen mit den Meialien 
Li, Cs, Mg, Cd, Co, Al, Cr, Sn, Pb, besonders bevorzugt Na, K, Ca, Sr, Ba, Zn. Fe, Ni, Cu, Mn, in BeU-acht Besondere 
Bedeutungen kommen den Nickel salzen, bzw. -komplexen und deren festen Losungen, Inlerkaladons- und EinschluB- 
verbindungen zu. Besonders bevorzugt ist eine EinschluBverbindung, Inierkalationsvcrbindung, feste Losung eines Sal- 
zes Oder eines Komplexes der Azobarbitursaure, besonders bevorzugt des Azobarbitursaure-Nickel-1 : 1-Konipiexes. 
35 Bei der eingeschlossenen Verbindung handell es sich vorzugsweise urn eine cyclische oder acyclische organische Ver- 
bindung, vorzugsweise um Carbonsaure- oder S ulfonsaureamide, Hamstoflf oder substituierte Hamstoffe sowie Hetero- 
cyclen, insbesondere 2A6-Triamino-l,3,5-Uiazin, Acetoguanamin und Benzoguanamin. 
Besonders bevorzugte Pigmente der Formel (IE) entsprechen den Formeki (VIII) und (DC) 




(vm) 
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insbesondere in Form ihrer EinschluBverbindungen oder Interkalationsverbindung, wobei als eingeschlossene Verbin- 

60 dung 2,4,6-TriaiTiino- 1 ,3,5-triaztn, Acetoguanamin oder Benzoguanamin bevorzugt ist. 

Besonders bevorzugte Pigmente der Formeln (I) bis (HI) oder diese enthaltende Mischungen sind solche, deren 
Drucke den Farbtonbereich abdecken, der im coloristischen Sinne vorzugsweise mit den Paramelem des CTELAB-Sy- 
stems (1976) bestimmten Buntton-Wertebereich H* von 80 bis 100**, vorzugsweise von 85 bis 100° beschrieben werden 
kann. (CEELAB-Systcm (1976) = farbmetrisches Ordnungssystem z. B. Brockes, A. et al., Farbmessung in der Tfexlilin- 

65 dusuie, JSSN 0722-0391, 1986 Miueilungen fUr die Farbstoffe verarbeitende Industrie, 24. Jahrgang). 

Unter Dispergiermittel im Rahmen dieser Anmeldung wird eine die Pigmentteilchen in ihrer fein partikularen Form in 
waBrigen Medien stabilisierende Substanz verstanden. Unter fein parti kular wird vorzugsweise eine Feinverteiiung von 
0,001 bis 5 pm verstanden, vorzugsweise von 0,005 bis 1 pm, insbesondere von 0,005 bis 0,5 pin. 
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Ge^igneie Dispef;gieniiiUel sind beispielsweise anionisch, kaiionisch. ainphoier oder nichiionogen. 

Geeignele anionische Dispergiemiiuel sind insbesondere Kondensationsprodukie von aroniaiischen Sulfonsauren mil 
Foniialdehyd. wic Kondensaiionsprodukie aus Foniialdehyd und Alkylnaphihalinsulfonsauren oder aus Fomialdehyd, 
Naphihaiinsulfonsauren und/oder Benzolsulfonsauren, Kondensaiionsprodukie aus gegebenenfaUs subsiituierieni Phe- 
nol mil Fonnaldehyd und Nairiuinbisulfil. Geeignel sind auBerdein Dispei^ieniiiitel aiis der Gnippe der Siilfobemsiein- 5 
saureesier sowie Alkylbenzolsulfonaie. Weiierhin koinnien voraliem Ligninsulfonaie in BetrachU z. B. soiche. die nach 
dem Sulfii- oder Krafi-Verfahren gewonnen werden. Vorzugsweise handeli es sich um IVodukie, die zum Teil hydroly- 
sieri, oxidien, propoxylieru sulfonierl, suifomeihylieri oder desulfonieri und nach bekannien Verfahren frakiionien wer- 
den, z. B. nach dein Molekulargewicht oder nach dem Sulfonierungsgrad. Auch Mischungen aus Sulhi- und KralYlignin- 
sulfonaien sind gui wirksam. Besonders geeignel sind Ligninsulfonaie mil einem durchschniiilichen Molekulargewichi lo 
zwischen 1000 und 100000* cinem Gehall an akiiveni Ligninsuifonai von niindesiens 80% und vorzugsweise mil nied- 
rigeni Gehah an mehrwcnigen Kaiionen. Der Sulfonierungsgrad kann in weiicn Grenzen variieren. 

Als nichlionische Dispergiemiiuel kommcn beispielsweise in Frage: Uinselzungsprodukle von Alkylenoxiden mil al- 
kylicrbaren Verbindungen, wie z. B. Fetialkoholen, Fenaminen, Fetisauren, Phenolen, Alkylphenolen. Aryiaikylpheno- 
len, wie Slyrol-Phenol-Kondensaie, Carbonsauneainiden und Harzsauren, Hierbei handeli es sich z. B. um Ethylenoxid- 15 
addukle aus der Klasse der Umseizungsprodukte von Elhylenoxid mil: 

a) gesatiigten und/oder ungesaiugien Fettalkoholen rait 6 bis 20 C-Aiomen oder 

b) Alkylphenolen mil 4 bis 12 C-Atomen im Alkylresi oder 

c) gesatiigten und/oder ungesattigten Fetiaminen mit 14 bis 20 C-Atomen oder 20 

d) gesatiigten und/oder ungesattigten Feltsauren mit 14 bis 20 OAlomen oder 

e) hydrierte und/oder unhydrierie Harzsauren. 

Als Ethylenoxid-Addukte kommen insbesondere die unter a) bis e) genannten alkylierbaren Verbindungen mit 5 bis 
120, insbesondere5 bis 100. vorzugsweise 5 bis 100, insbesondere 5 bis 60, besonders bevorzugl 5 bis 30 Mol Ethylen- 25 
oxid in Frage. 

Als Dispcrgicnniilcl cigncn sich cbcnfalls die aus der prioritatsaltcrcn, abcr nicht vorvcrofFcntlichlcn DE-A 
1 95 35 246 leilweise bekannten Mischungen aus Alkoxylierungsprodukten von mindestens einem Siyrol-Phenol-Kon- 
densat der Foniiel (X) 




35 



inder - 

R^^ Wasserstoff Oder Ci-C4-Alkyl bedeutet, 

R^^ fur Wasserstoff oder CH3 steht, 40 
R^^ Wasserstoff, d-Q-Alkyl, Ci-C4-Alkoxy, Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder Phenyl bedeutet, 
m eine Zalil von 1 bis 4 bedeutet, 
n eine Zahl von 6 bis 120 bedeutet, 

R^* fur jede durch n indizierte Einheil gleich oder verschieden ist und fiir Wasserstoff, CH3 oder Phenyl steht, wobei im 
Falle der Mitanwesenheit von CH3 in den verschiedenen -(-CH2-CH(R^^)-0)-Gruppen in 0 bis 60% des Gesamtwertes 45 
von n R^^ fur CH3 und in 100 bis 40% des Gesamtwertes von n R^^ fiir Wasserstoff steht und wobei im Falle der Mitan- 
wesenheit von Phenyl.in den verschiedenen -(-CH2-CH(R^**)-0-)-Gruppen in Obis 40% des Gesamtwertes von n R^** fur 
Phenyl und in 100 bis 60% des Gesamtwertes von n R^^ fiir Wasserstoff steht, 
und Estem der Alkoxylierungsprodukie (X) der Formel (XI) 




55 



in der 

R^^', R^^', R^^', R^^*, m' und n' den Bedeutungsumfang von R^^ R^^, R^^, R^*, m bzw. n, jedoch unabhangig hiervon, an- 
nehmen, 60 
X die Gruppe -SO3® -SO9®, -PO3®® oder -CO-(R^^)-COO® bedeutet, 

Kat ein Ration aus der Gruppe von H®, Li®, Na®, K®, NH4® oder HO-CH2CH2-NH3® ist, wobei im Falle von X = - 
PO3®® zwei Kat vorliegen und 

R^^ fiir einen zweiwertigen aliphatischen oder aromaiischen Rest steht, vorzugsweise fiir Ci-C4-AIkYlen, insbesondere 
Ethylen, C2-C4- einfach ungesStugie Reste, insbesondere Acetylen oder gegebenenfaUs substituiertes Phenylen, insbe- 65 
sondere ortho-Phenylen steht, wobei als mogliche Substituenten vorzugsweise CrC4-Alkyl, Ci-C4-Aikoxy, Ci-C4-Alk- 
oxycarbonyl oder Phenyl in Frage kommen. 
Gemische der Formeln (X) und (XI) sind beispielsweise aus der nicht vorverofFentlichten DE-A-195 35 256 bekannt, 
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die Besiandieil dieser Anineldung sind. 

Die Erfindung beiriffi weiierhin die noch neuen Verbindungen der Fonnel (XT), worin 
X fur einen Rest der Formel -CO-(R'^-COO® sleht und 

R^^, R'^, R'^, R^^, R^^ Kau m' und n* die oben angegebenen Bedeuiungen besilzen. 
5 Die Erfindung betrifFi weiierhin ein Verfahren zur Hersielltmg der erfindungsgeinaBen Verbindungen der Formel (XI), 
das dadurch gekennzeichnet isu daB man die enisprechendc Verbindung der Formel (X), worin R^^ R^^, R*', R^*, n und 
m die gieiche Bedeulung haben wie die enlsprechenden Reste R^^, R^*', R*'*, R'*\ m* und n', mil Dicarbonsauren der For- 
me! (Xn) 

10 HOOC-(R^^COOH(XII) 

Oder deren Dcrivalcn, insbesondere dercn Anhydriden, worin 

R die oben genannre Bedeulung bejnlzi, 

umseizl. 

15 Enlsprechende Uniselzungen konnen bei spiels weise analog dein in DE-A 195 35 256 oftenbarlen Verfahren, dessen 
Offenbarung hiermii ebenfalls als GegensUnd dieser Anmeldung anzusehen isu hergestellL werden. 

Die besonders bevorzuglen Verbindungen der Fonnel (XI) konnen durch Umselzung von Verbindungen der enlspre- 
chenden Fennel (X) mil BemsieinsSure-, MaleinsSure- oder Phthalsaureanhydrid erhalten werden. 

Die Erfindung betrifTi weiierhin Mischungen enthallend mindestens cine Verbindung der Formel (XI), worin X einen 
20 Rest der Fonnel -CO-(R^')-COO® bedeuiel und R^^ die oben angegebene Bedeulung besitzl, und mindeslens eine Ver- 
bindung der Formel (X). 

Vorzugsweise enlhallen diese erfindungsgemaBen Mischungen 5 bis 99 Gew.-% der Verbindung (XT) und 1 bis 
95 Gew.-% der Verbindung (X). 

Die Erfindung belrifft weiierhin die gegenuber DE-A 19 535 246 noch neuen Tensideemische, enthallend eine Verbin- 
25 dung der Formel (X) und eine Verbindung der Formel (Xa worin R^^, R^^ R^'', R^^ R^^', R^^ R^"^ und R^^ n, m, n' und 
III' die oben angegebene Bedeulung besilzen, X fur -SOa^N, SO2® oder -POa^" stehl, wobei solche Mischungen ausge- 
nommcn sind, worin n oder n' cine Zahl klcincr glcich 3 oder ra odor m' cine Zahl von 6 bis 100 bcdcutct. 

Im ubrigen sind die Verbindungen der Formel (XI) in der breiteslen Bedeulung sowie ihre Mischungen mil den ihnen 
zugrundeliegenden Verbindungen der Fonnel (X) hervorragend als Dispergiermittel geeignel, auch andere als die hier 
30 genannten Pigmente in Ink-Jel-Drucktinlen zu slabilisieren. Als geeignele Pigmente sind in diesem Zusammenhang bei- 
spielsweise die foigenden zu nennen: 

RuBe, insbesondere saurc bis alkalische RuBe aus der Gruppe der Furnace- oder Gas-RuBe sowie chemisch oder physi- 
kalisch modifizierte oder nachbehandelle RuBe, anorganische Pigmente, wie beispielsweise Zinksulfide, UlU^marin, Ei- 
senoxide, Koballblau sowie Chronioxidpigmente sowie Pigmente in Form fein parlikularer Oxide wie Siliziunidioxid, 

35 Tilandioxid, Nickeloxide, Chromanlimontitandioxide, Aluminiumoxid sowie fein partikuliire Metalle wie Kupfer, Eisen 
oder Aluminium und organische Farbpigmente wie beispielsweise solche der Azo-, Disazo-, Polyazo-, Andirachinon-, 
Thioindigoreihe, femer andere polycyclische Pigmente wie beispielsweise aus der Phthalocyanin-, Chinacridon-, Dioxa- 
zin-, Isoindolinon-. Naphthalinteu^carbonsaure- und Perylen- und PerylenteU^carbonsaurereihe, femer solche aus der 
Pennon-, Indigoid-, Thioindigoid- und Dikelopynolopynol-Reihe, sowie Melallkomplex-Pigmente von Azo-, Azome- 

40 thin- oder Methinfarbsioffen oder verlackle Farbsioffe wie Ca-, Mg-, Al-Lacke von sulfonsaure- und/oder carbonsaure- 
gnippenhaldgen Farbstoffen. 

Als polymeie Dispergiermittel konunen beispielsweise wasserlosliche sowie wasser-emulgierbare lypen in Frage, 
z. B. Homo- sowie Co-Polymerisate, wie slalistische- oder Block-Copolymerisale. 

Besonders bevorzugte Dispergiermitlel sind polymere Dispergiermittel wie beispielsweise AB-, BAB- und ABC- 
45 Blockcopolymere. In den AB- oder BAB-Blockcopolymeren ist das A-Segment ein hydrophobes Homopolymer oder 
Copolymer, das eine Verbindung zum Pigment sicherstelll und der B-Block ein hydrophiles Homopolymer oder Copo- 
lymer oder ein Salz davon und stellt das Dispergieren des Pigmentes im waBrigen Medium sichen Derarlige polymere 
Dispergiermittel und deren Synthese sind beispielsweise aus EP-A 518 225 sowie EP-A 556 649 bekannl. 

Das eingesetzle Dispergiermittel wird vorzugsweise in einer Menge von 0,1 bis 100 Gew.-%, insbesondere 0,5 bis 
50 60 Gew.-%, bezogen auf das eingesetzle Pigment, in der Pigmentpraparalion verwendet 

In einer bevorzuglen Ausfuhrungsform entbalt die erfindungsgemaB verwendete Pigmentpraparalion 

a) 10 bis 98 Gew.-%. insbesondere 30 bis 98 Gew.-%Wasser 

b) 0,1 bis 100. Gew.-%, insbesondere 0,5 bis 60Gew.-% Dispergienmttel, bezogen auf eingeseiztes Pigment, und 
55 c) 0,2 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise 0,2 bis 20 Gew.-%, insbesondere 0,2 bis 20 Gew.-%, besonders bevorzugl 0,2 

bis 10 Gew.-% mindeslens eines Pigments der Formeln (I) bis (III). 

Die erfindungsgemaB verwendeten Pigmcntpraparadonen konnen selbstv^-slandlich neben den Komponenten a), b) 
und c) auch weitere Zusatze enthalten. 
60 Als gegebenen falls weitere Zusatze kommen fur Drucktinten fiir den Tnk-Jel Dmck iihliche Zusatzstoffe in Frage. 

So konnen beispielsweise als weitere Komponente d) oiganische Losungsmittel zugegen sein. Besonders geeignel 
sind in Wasser losliche organische Losungsmittel. Bevorzugl sind solche, die eine Loslichkeit von groBer als 0,5 g/100 g 
Wasser aufweisen. 

Als geeignete organische Losungsmittel kommen beispielsweise in Frage: 
65 aliphatische Ci-C4-Alkohole, wie Methanol, Edianol, Isopropanol, n-Propanol, n-Butanol, Isobutanol oder tert.-Butanol, 
aliphatische Ketone, wie Acelon, Methylethylketon, Methylisobutylketon oder Diacetonalkohol Polyole, wie Ethylen- 
glykol, Propylenglykol, Butylenglykol, Diethylenglykol, Triethylenglykol, Trimethylolpropan, Polyethylenglykol mil 
einem mittleren Molgewichl von 100 bis 4000, vorzugsweise 400 bis 15()0g/mol oder (ilycerin, Monohydroxyelher, 
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vorzugsweise Monohydroxyalkylethen besonders bevoreugl Mono-CrC4-alkylglykoleiher wie Eihylenglykolmonoal- 
kyl-, -nionomeihyl-, -dieihylenglykolrnonomeihyleiher oder Dicihylenglykoliiionoeihyleihcr, Dieihylenglykolmonobu- 
lyleiher, Dipropyiengiykolnionoelhyleihen Thiodiglykol, Trieihylenglykolnionomeihylelher oder -iiionoeihyleiher, fer- 
ner 2-PyiTolidon, N-Melhyl-2-pyrrolidon, N-Eihyl-pyrrolidon, N-Vinyl-pyrrolidon, 1,3-DiineihyI-iiiiidazolidon, Diine- 
ihylaceiainid sowie Dimeihylfonnannd. 5 
Es koinnien auch Geinische der erwahnien Losungsniiilel in Beirachi. 

Die Menge des oi^ganischen Losungsmitiels betragi vorzugsweise 1 bis 40, insbesondere 2 bis 20Gew.-%, bezogen 
auf die Pigmenipraparationen. 

Bevorzugl belragi die Menge an Wasser und organischem Losungsminel 20 bis 99 Gew.-%, vorzugsweise 30 bis 
97 Gew.-%, bezogen auf die Piginenipraparaiionen. lo 

Weiicrbin kann die Piginenipraparaiion Miiiel zur Einsicllung der Viskosiial der Tinle cnlhalten wie beispielswcise 
Polyvinylalkohol, Polyvinylpyrrolidon, Melhylcellulose u. a. derii Fachmann bekannie Miliel, soweit sie die Siabiliial 
der Drucklinle, das Dmckvcrhahen und das Trocknungsvcrhalien aufPapier nichi negaliv beeinflussen. 

ZusaLzlich zu den genannten Koniponenien konncn die crfindungsgeniaB als Drucklinien verwendeten Pigmeniprapa- 
rationen noch einen Anteil von 0 bis 15 Gew-%, vorzugsweise 0.5 bis 10 Gew.-%, bezogen auf Time, oberflachenaklives 15 
Mitiel enlhalien. Diese konnen grundsatzlich eingeselzi werden z. B. zur Regulierung der Oberflachenspannung der 
Tinte, ferner zur Verhinderung der Tropfenbildung oder des Auslaufens an der Dusenausuitlsflache des Druckkopfes und 
zur Einsieilung des Beneizungs- und Trocknungsverhaliens der Time auf unierschiedliche Substraianen (Papiere). Der- 
artige oberfiachenaktive Mitlcl sind dem Fachmann in Fonn von ain Marki zuganglichen Produkten bekannt. Bci der 
Auswahl der oberflachenaktiven Mitiel durfen diese nichi die Siabilitai der Pigmenipraparation oder die verwendeten 20 
Druckkopfmalerialien beeinlrachtigen. 

AuBerdem konnen die erfindungsgemaB verwendeten Pigmenipraparation weitere ionogene als auch nicht-ionogene 
Hilfsmittel emhalien. Sofern das Disper^giermiliel ionische Gruppen enthalu solllen diese Hilfsmitlel vorzugsweise nichl- 
ionogen oder von gleicher lonogenitat sein. 

Grundsatzlich konnen die Pigmenipraparationen noch Konservierungsmiitel. Lichischuizmittel, weitere Tenside und 25 
gegebenen falls auch pH-Regler enlhalien. 

Bcispiclc fiir pH-Rcglcr sind NaOH, Aminoniak oder Aminomclhylpropanol, N,N-DimcthylaminocthanoL 

Beispiele fur Konservierungsmiitel sind Methyl- und ChloniielhyI-isolhiazolin-3-on, Ben2isothiazolin-3-on oder Mi- 
schungen davon. 

Beispiele fur Lichischuizmittel sind UV-Absorber. 30 
Die Erfindung betriffl weilerhin Pigmenipraparationen enlhaltend 

a) Wasser 

b) Dispergierniiilel 

c) mindestens ein Pigment aus der Gruppe der durch Methin- oder Azogruppen-haliigen Resle substiluierlen Bar- 35 
bilursaure oder deren Derivale, wobei das Pigment gegebenenfalls in Form eines Salzes, Komplexes, als feste Lo- 
sung, als EinschluBverbindungen oder als Interkalationsverbindung vorliegt, vorzugsweise ein Pigment der For- 
meln (I) bis (HI) und 

d) mindestens ein organisches Losungsniiltel aus der Giuppe: 

aliphatische CrC4-Alkohole, wie Methanol, Elhanol, Isopropanol, n-Propanol, n-Butanol, Isobulanol oder len.-Bu- 40 
tanol, aliphatische Ketone, wie Aceton, Methyleihylkeion, Meihylisobuiylketon oder Diaceionalkohol, Polyole, wie 
Elliylenglykol, Propylenglykol, Buiylenglykol, Dietiiylenglykol, Triethylenglykol, Trimelhylolpropan, Polyediy- 
lenglykol mit einem mittleren Molgewicht von 100 bis 4000, vorzugsweise 400 bis 1500 g/mol oder Glycerin, Mo- 
nohydioxyether, vorzugsweise Monohydroxyalkylether, besonders bevorzugl Mono-Ci-C4-alkylglykolelher wie 
Elhylenglykolmonoalkyl-, -monomelhyl-, -dielhylenglykolmonomelhylether oder Diethylenglykolnionoelhylether, 45 
Dielhylenglykolmonobutylether, Dipropylenglykolmonoethylether, Thiodiglykol, Trielhylenglykolmonomethylel- 
her Oder -monoethylelher, femer 2-P>'rrolidon, N-Methyl-2-pyrrolidon, N-Elhylpyrrolidon, N-Vmyl-pyrrolidon, 
1 ,3-Dimethyl-imida2olidon, Dimediy lacetamid sowie Dimethy Iformamid. 

Die bevorzugten Ausfiihrungsformen der einzelnen Komponenten entsprechen den oben angegebenen. 50 
Die Erfindung beunfft weilerhin Pigmenipraparationen, enthallend 

a') Wasser, 

b') eine Verbindung der Formel (XI), worin X fiir einen Rest der Formel -C0-(R^')-CO0® steht und die ubrigen 
Reste die angegebenen Bedeutungen besitzen und 55 
c') ein Pigment, 

Bevorzugl sind dabei solche Praparationen, die gegebenenfalls die Verbindung der Formel (XI) in Mischung mileiner 
entsprechenden Verbindung der Formel (X) enlhalien, wobei die bevorzugten Mengen denen der Komponenle b) der obi- 
gen Pigmenipraparation entijprechen. ^ 

Die bevorzugten Angaben zu den Komponenten c') sowie gegebenenfalls ein organisches Losungsmittel der Kompo- 
nenle d') entsprechen den Angaben zu den Komponenten c) und d) der oben beschriebenen Pigmenlpraparalen. 

Auch die Verwendung entspricht wie oben angegeben, vorzugsweise als Drucklinte fur den Ink-Jet-Druck wie oben 
beschrieben. 

Die Erfindung beuifft weilerhin die Herstellung der erfindungsgemaB verwendeten Pigmentpraparadonen als Druck- 65 
linien ftir den Ink- Jet Druck, die dadurch gekennzeichnet ist, daB man mindestens ein Pigment der Fonneln (I) bis (IH) 
mit dem Dispergiermittel und gegebenenfalls weiteren Zusatzen homogenisiert und naBzerkleinerL 

Im aligemeinen wird das Pigment in Pulverform oder in Form des wasserfeuchten PreBkuchens zusammen mit einem 
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Teil des Dispergieniiitiels und Wassen vorzugsweise deionisierteni Wasser, zu einer homogenen Mahlsuspension bei- 
spielsweise iniltels Ruhrwerksbuue, Dissolver und ahnlichen Aggregaen gegebenenfalls nach einer Vbrzerkleinerung 
angeschlagen (d. h. eingebracht und honiogenisiert). 

Die Mahlsuspension kann auBerdem Anteile niedrigsiedender Losungsmitlel (Siedepunki < 150°C) enthalten, die im 
5 Verlauf der anschlieBenden Feinniahlung durch Verdanipfung ausgetragen werden konnen. Sie kann aber aiich Anteile 
hdhersiedender Losungsmiuei oder weiierer Zusaize. wie sie oben beschrieben sind z. B. Mahlhiifs-, Entschaumungs- 
Oder Benetzungsiniuel, enthalten. 

Die Nafizerkleioerung umfaBi sowohl die Vbrzerkleinerung ais auch die Feinmahlung. Vorzugsweise liegt die Pig- 
inentkonzentration der Suspension dabei oberhalb der gewunschten Konzentration der tertigen Pigmentpraparation bzw. 

10 Druckiinie. Die gewunschie Pigineniendkonzentraiion wird vorzugsweise ersi im AnschluB an die NaBzerkleinerung 
eingesteilt, Im AnschluB an die Vorzerkleinemng erfolgt eine Mahlung auf die gewunschie Parti kelfeinvertei lung von 
0,001 bis 5 pm, vorzugsweise 0,005 bis 1 pni. Fiir diese Mahlung kominen Aggregate wie z. B. Kneler, Walzensliihle, 
KneLschnecken. Kugelniiihlen, Rolor-Siator-Muhlen, Dissolver, Korundscheibenmuhlen, vSchwingmuhlen und insbeson- 
dere schnelUaufende, kontinuierlich oder diskonlinuierlich beschickle Riihrwerkskugelinuhien init Mahlkorpem mil ei- 

15 nem Durchmesser von OJ bis 2 mm in Frage. Die Mahlkorper konnen dabei aus Glas, Kerainik oder MetalK z. B. Stahl 
sein. Die Mahltemperatur liegt vorzugsweise im Bereich von 0 bis 250^C, in der Regel jedoch bei Raumtemperatui; ins- 
besondere unterhalb des Triibungspunktes des eingesetzten Dispeigiermittels der Komponenie b) und des gegebenenfalls 
eingeseizien ob erflSdienakiiven Mittels. 

In einer ebenfalls bevorzugten Verfahrensweise kann die Mahlung teilweise oder vollstandig in cinem Hochdruckho- 

20 inogenisator oder in einem sogenannten Strahldispeigalor (bekannt aus der nicht vorveroffentHchten Anmeldung DE-A 
195 36 845) erfolgen, wodurch der (Jehalt an Mahlkorperabrieb in der Suspension bzw die Abgabe von loslichen Stof- 
fen aus den Mahlkorpem (z. B. lonen aus Glaskorpem) auf ein Minimum reduziert bzw. vollstandig vermieden werden 
kann. 

In einem Verdiinnungs-Schritt wird die erhaltene Pigmentpraparation in an sich bekannter Weise in Wasser gegebe- 
25 nenfalls mil den resdichen Dispergiermitielmengen und gegebenenfalls weileren Zusatzen eingemischl und homogeni- 
sierl, sowie auf die gewunschie PiginenlendkonzenlraUon bzw. Farbslarke der Praparation bzw. Druckdnte eingesteilt. 
Hicrbci kann gegebenenfalls noch cin Toil des Dispcigicrmittcls zugcsctzt werden, uni bcispiclswcisc cine Rcagglomc- 
ration feiner Pigmentpartikel in der Verdiinnung zu veniieiden. 

Von besonderem Vorteil ist ein Verfahren zur Herslellung der Pigmentpraparationen, in dem im Mahlschritt zur Her- 
30 stellung des PigmentkonzenU-ales fur die Siabilisierung ausreichend Dispergiennittel zur Verfugung gestellt wird. Im 
AnschluB daran oder nach Verdiinnung mil Wasser wird in Losung befindliches, nicht am Pigment adsorbiertes Disper- 
giennittel und/oder iiberschussige oberfiachenaktive Mittel vorzugsweise entfemt und anschlieBend die gewunschie Pig- 
mentpraparation durch Zugabe der resdichen Anteile der Pigmentpraparation eingesteilt, 

Ein Verfahren zur Entfernung von in Losung befindlichem Dispergierniittel ist beispielsweise die Zentrifugation der 
35 Suspension und anschlieBendes Abdekantieren des Uberslandes. 

Femer konnen andere AddiUve wie z. B. Polyurethan- oder Acrylpolymere zugesetzt werden, um gegebenenfalls die 
Wasserechtheit weiter zu verbessem. Diese konnen sowohl wasser-ldslicher als auch wasser-emulgierbaier Art sein. oder 
in einer der in d) enthaltenen Komponenten loslich sdn. 

In einer bevorzugten Verfahrensweise erfolgt die Mischung und Homogenisierung der Pigmentpraparationen unter 
40 Verwendung eines Strahldispeigators oder Hochdruckhomogenisators, um die Entstehung von Schaum zu unterbinden 
und mogliche Reagglomeradon zu vermeiden. 

Mil der Einslellung der gewunschten Pigmentpraparationen erfolgt auch die Einstellung auf die gewunschie Viskosi- 
tfit, Farbstarke, Farbton, Dichte und Oberfiachenspannung der Tinte. 

Vor Gebrauch der Pigmentpraparationen als Drucktinten werden die Tmten gegebenenfalls fein-fillriert beispielsweise 
45 mittels 1 bis 5 pm Membran- oder Glasfiltem. 

Im allgemeinen werden die physikalischen Tinteneigenschaften auf die Verwendung in ublichen Tlntenstrahl-Druk- 
kern eingesteilt, wobei die Oberfiachenspannung zwischen 20 und 70 mN/m und die Viskositat kleiner als 20 tnPa - s, 
vorzugsweise 0,5 bis 10 mPa • s betragen sollte. 

Die erfindungsgemaB verwendeten sowie die erfindungsgem^en Drucktinten liefem als Drucktinte im Ink-Jet-Druck 
^ 50 verwendet Drucke mil ausgezeichneter Lichtechtheit und Brillanz und besitzen dariiber hinaus folgende V>rteile: hervor- 
ragende Dispersions- und Lagerstabilitat in einem weiten Temperaturbereich, keine sogenannte Kogation oder Clogging 
oder Verslopfung im Druckkopf, hohe Wasser- und Migrationsechtheit der Drucke auf unterschiedlichen Substraten, 
z. B. auf holzfreiem Papier, mittl. Papierqualitat, geleimtem und beschichtetem Papier, polymeren Rlmen, Transparent- 
folien fur Overhead-Projektion, kein Ausbluten im Mehrfarbendruck, auch bei \ferwendung zusammen mil FarbstofF- 
55 Tinten oder anderen pigmentierten Unten. 

Die oben beschriebenen Pigmentpraparationen werden ah Drucktinten fiir den Ink-Jet-Druck verwendet. 
Der Ink-Jet-Druck ist an sich bekannt und erfolgt im allgemeinen so, daB die Drucktinte in ein AufnahmegefaB eines 
TintensU-ahl-Druckkopfes gefuUt wird und in kleinen Tropfchen auf das Substrat gesprtiht wird. Der TmtenaussloB in 
Tropfchenform erfolgt dabei vorzugsweise iiber einen piezoelektrischen Kristall, eine beheizte Kaniile (Bubble- oder 
60 Thermo- Jet- Verfahren) oder mechanische Druckerhohung, wobei Druck auf das Untensystem ausgeubt wird und so 11 n- 
tentropfen herausgeschleudert werden. Dabei werden die IVopfchen aus einer oder mehreren kleinen Dusen gezielt auf 
das Substrat wie z. B. Papier, Holz, Textilien, KunststofF oder Metall geschossen. Durch eiektronische Aussteuerung 
werden die einzelnen Tropfchen auf dem Substrat zu Schriftzeichen oder graphischen Mustem zusammengefaBt. 
Mdglich ist auch ein Verfahren, bei dem mittels elektrostatischer Abienkung aus einem Untenstrahi kieinste Volumina 
65 in Form von IVopfen auf ein Subsu-at gebracht werden. 
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Beispiele 
Bcispiel 1 

Herslellung einer besonders bevorziigien EinschliiBverbindiing des Pigiiienies geiuaB Forniel (IX) 5 

25 g Benzolsulfonsaurehydrazid, 2(X) ml Wasser, 20 ml 10 N Salzsaure und K25 g eines Kondensaiionsprodukies von 
Siearinsaure mil Taurin wurden 30 Minuien venrtihrl. Man fugle 60 g Eis hinzu und iropfie anschlieBend in ca. 30 Minu- 
len 34 ml einer waBrigen Nairiuniniiritlosung mil einem Gehali von 30 g Nairiumniliii in 100 ml Losung hinzu. Der An- 
saiz wurde 30 Minuien geruhn, wobei man einen NiiriiuberschuB aufrechierhielL AnschlieBend zerstone man den Niuii- lo 
ubcrschuB mil wenig Amidosulfonsaurc und neuiralisicrtc mil ca. 5 ml ION Naironlaugc. Man crhiell eine Emulsion von 
Benzols u I fon saureazid . 

7u der so hergesielllen Rniulsion gab man 38,2 g Rarbiiursaure, verriihrlc 10 Minuien und srellic dann mil ca. 33 ml 
ION Naironlauge auf pH 8. Der Ansaiz wurde 2 Siunden bei 50%' geriihru danach mil 3 ml Essigsaure und ca. 14 ml 10 
N Salzsaure auf pH 4,8 gesielll und noch 1 Siunde auf 70°C und 3 Siunden auf 80T. erhilzi. Man erhiell eine Suspension 15 
des Nairiuinsalzes der Azobarbiiursaure; zusaizlich waren noch ca. 22 g des als Nebenprodukt enlstandenen Benzolsul- 
fonamids gelosi vorhanden. 

Eine so hergesiellie Suspension wurde auf 95*C bis 100**C aufgeheizL, abgesaugi und mil ca. 1 1 siedend heiBem Was- 
ser in mehreren Ponionen gewaschen. Man erhiell einen PreBkuchcn des Nauiumsalzes der Azobarbiiursaure. 

Der so hergesiellie PreBkuchen wurde mil 500 ml Wasser angeriihrl. Bei 80**C iropfte man in ca. 5 Minuien eine L6- 20 
sung von 34.5 g Ni(:i2-6H20 und 13 g wasserfreiem Nairiumacetat in 100 ml Wasser hinzu. Die Mischung wurde 
1 Slunde geruhrl bei SOT, danach 42 g Melamin zugefugl und nochmals 1 Stunde bei 80°C und 2 Siunden bei 95°C ge- 
ruhn, anschlieBend heiB abgesaugi und mil heiBem Wasser gewaschen. 

Man erhiell einen wasserfeuchien Pigmenl-PreBkuchen mil einem Trockengehalt von 42,6 Gew.-%, 

25 

Bei spiel 2 bis 4 
Hersiellung von Pigmenlpraparalionen 
(Teile = Gewichtsteile, Prozenie = Gewichisprozente) 30 
Beispiel 2 

Zu 

89,9 Teilen des feuchlen PreBkuchen des Pigmentes gemaB Formel (DC) heigestellt nach Beispiel I imi einem Trocken- 35 
gehalt von 42,6% wurden 

6,9 Teile eines Naphthalinsulfonsaurekondensationsprodukles (Tamol® NN 940L BASF AG) sowie 
3^2 Teile deionisiertes Wasser zugesetzt und miliels eines Dissolvers homogenisierl. Der pH-Wert der Suspension belrug 
5,5. Im AnschluB wurde die Suspension in eine offene diskontinuierlich beuiebene 1 i-Ruhrwerkskugelmuhle (Fabrikal 
Sussmeyer, Briissel) eingebracht und mil Zirkoniumoxid-Perlen (Durchmesser 0,4 bis 0,6 mm) unler Kuhlung uber eine 40 
Dauer von 3 Siunden gemahlen. Das erhaltene wafirige Pigmenikonzenu^t wurde mil 

0,1 Teilen eines Konservierungsmittels (Benzisothiazolin-3-on) sowie deionisierlem Wasser auf eine Pigmentkonzenlra- 
Lion von 35% eingestellt. 

Die Pigmentpraparalion besitzt eine ausgezeichnete FlieBfahigkeil und eine einwandfreie Suspensionsslabililal bei 
Lagerung iiber 3 Monate bei Raumtemperatur und 50T. WaBrige Verdunnungen dieser Praparation bis zu einer Pig- 45 
nienlkonzenuration von 2% sind ebenso stabil. Die Zusammensetzung kann Tabelle 1 entnommen werden. 

Beispiel 3 

22 TeUe des geuxxknelen Pigmentes geraaB Formel (V) (R^ = CONHCH3, R^- = H), hergeslelll gemaB Beispiel 10, von 50 
US 5 177 209, und 

8,8 Teile eines Ligninsulfonats (Ultrazine® NA, Fa. Lignolech, Diisseldorf) wurden in 

69,2 Teilen deionisierlem Wasser miuels eines Dissolvers angeschlagen und homogenisierl. Im AnschluB erfolgle eine 
Mahlung wie in Beispiel 2 beschrieben. Das so erhaltene Pigmentkonzentral wurde mit 

0,1 Teilen des gleichen Konservierungsmittels wie in Beispiel 2 und deionisierlem Wasser auf eine Pigmenlkonzenlra- 55 
lion von 20%, und der pH-Wert mittels verdunnter Schwetelsaure auf 8 eingestellt. Die Praparation besitzt ebenfalls aus- 
gezeichnete Siabilitats- und RieBeigenschafien. Die Zusammensetzung kann Tabelle 1 entnommen werden. 

Beispiel 4 

60 

Zu 

90,9 Teilen des feuchlen PreBkuchens des Pigmentes gemaB Formel (IV) (R" = H), hergestellt nach Beispiel 8, 

DE 39 35 858 Al, mit einem Trockengehalt von 40,4% wurden 

1 ,8 Teile eines Dispergiennitieigemisches aus Alkoxyiierungsproduklen gemaB Formel (X) und (XI) mit einer Zusam- 
mensetzung von 5 1 % gemaB Formel X und 65 
R^5 = cH3,R^^'^'*^^=H 
m = 2,8 
n = 50 
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und 

49% gemaB Fonnel (XI) und 
R«5' = CH3,R'^-^^-»8*=H 
m' = 2,8 
5 n' = 50 
X = SO3- 
Kal = NH4* 
sowie 

7,3 'J'eilen deionisienem Wasser zugeseizt und miuels eines Dissolvers homogenisierl. Der pH-Wert wurde miitels ver- 
10 dUnnier Natronlauge auf 7.0 gestelli. Im AnschluB wurde die Suspension wie in Beispiel 2 beschrieben gemahlen und das 
so erhakene Piginenikonzenuai mil 

OJ Teilen des gieichen Konservierungsmiitels wie in Beispiel 2 und deionisierteni Wasser auf eine Pigmenlkonzenua- 
lion von 30% eingesiellL Die Tusanimensetz.ung kann T^belle 1 entnommen werrten. 

15 Tabelle 1 



(Angaben in Gew.-%, bezogen auf das Pigmentkonzenirai) 



20 




Beispiel 


2 


3 


4 






Deionisiertes Wasser 


58.6 


71,9 


68,43 


25 


Dispergiermittel 


Ultrazine® NA 
Tamol® NN 9401 
Dispergiermitteigemisch 


6.3 


8.0 


1,47 


30 


Pigmente 


Pigment gem. Forme! (DQ 
(trocken) 


35 






35 




Pigment gem. Formel (V) 
(trocken) 




20 




40 




Pigment gem. Formel (TV) 
(trocken) 






30 




weitere Zusatze 


Konservi erungsmittel 


0,1 


0.1 


0.1 


45 

50 


Eigenschaften 


pH-Wert 

max. TeilchengroBe* (jim) 


6.5 
<0,2 


8,0 
<0,2 


6,9 
<0,2 



*) Bestimmt aus der Partikelgrofienverteilung (Gewichtsmittel) 

Mei3apparatur: Scheibenzentrifuge Typ DCP® 1000 der Fa. Brookhaven 



Anwendungsbeispieie 
60 Beispiele5bis7 

Die Pigmentpraparationen gemaB den Beispielen 2 bis 4 wurden zur Verwendung als Drucktinten fiir den Ink-Jet- 
Druck auf eine Pigmentkonzentration von jeweils 4 Gew.-% unter Einsatz von deionisiertem Wasser sowie mit organi- 
schen Losungsmiueln eingestellt. Die Zusainmensetzungen der als Drucktinten zu verwendenden Pigmentpraparationen 
65 wurden jeweils so gewShlt, daB die ViskositSt der Drucktinten in einem Bereich von 3 bis 5 mPa • s lag. 

Die Herstellung crfolgle ausgehend von den Pigmentpraparationen der Bcispicle 2 bis 4 durch Mischen und Riihren 
mil der erforderlichen Menge an Wasser sowie sonstigen Zusatzen wie organischen Losungsmittel in einem Glasbehaker. 
Im AnschluB erfolgte eine Ultraschallbehandlung iiber 1 Minute und die Zugabe von Konservierungsmittel und gegebe- 
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nenfalls pH-Einsieliung niiiieis verdunnier NaOH. Die Zusamniensetzung der als Druckiinien verwendeien Pigmenipra- 
paraiionen gehl aus Tabelle 2 hervor. 

Diese Pignicntpraparaiionen wurden vor deni Drucken durch cin 1 ,2 jiiii Filler filtriert, um gegebenenfalls vorhande- 
nen Mahlguiabrieb und Grobanteil aus der Suspension zu entfernen. 

5 

Tabelle 2 

Zusaininensejzung und Eigenschaften der als Druckiinien verwendeien Praparaiionen (Angaben in Gew.-%. bezogen auf 

Praparaiion) 

10 



Beispiel 




5 


6 


7 


Deionisiertes Wasser 


% 


79,0 


70,4 


77,1 


Polyethylenglykol 
(Moi.vjew. 40U g/mol; 


% 


4,0 


4,0 


4,0 


z-ryrroiicion 


0/ 

/o 




1 Q 


3,9 


Isopropanol 


0/ 


1 c 

1,5 


1,5 


1.5 


Pigm entkonzentrat 










gemaB Bsp. 2 


% 


11.4 






gemaB Bsp. 3 


% 




20 




gemaB Bsp. 4 


% 






13.3 


Konservieningsmittel 


% 


0,2 


0.2 


0.2 


pH-Wert 




6,7 


8.0 


7.5 


Oberflachenspannung 


mN/m 


>30 


>30 


>30 


max. TeilchengroBe 
(Scheibenzentrifuge) 




<0,2 


<0,2 


<0.2 



Eigenschaften der als Druckiinien verwendeien Pigmenlpraparationen gemSB den Beispielen 5 bis 7 

50 

Es wurden Drucke auf einem handelsublichen Tmlenstrahldrucker der Fa. Hewlett Packard (HP Deskjet® 1600 C) un- 
ler Verwendung einer gereinigten Karlusche erstellt. 

Die Druckiinien lieBen sich einwandfrei drucken und eigaben brillanle Druckbilder mil hoher Farbstarke und gulem 
Kontrast. 

Die Lichtechlheitspriifung der Drucke auf unterschiedlichen Substraten wurde mil dem Xenon Test 450® (Gerat der 55 
ha. Heraeus) durchgefuhrt und ergab - bewertet mil dem gleichermaiien belichlelen BlaumaBstab (DIN 54 004) die in 
Tabelle 3 dargestellten Eigebnisse: 

60 



65 
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l^belle 3 





Lichtechtheitsnote auf Substrat 


Druck- 

tintc 

gemaB 


Normal- 

pupici 

AGFA® 701 


Glossy 
Paper 
(HP-C 3 831 A®) 


Beschichtete 
rolie 

HP-C 3828A/32-A®) 


HP 

Spezialpapier 
(HP-5 16342®) 


Beispiel 5 


7-8 


6-7 


7 


7-8 


Beispiel 6 


6-7 


6 


nicht gepruft 


nicbt gepruft 


Beispiel 7 


7-8 


7-8 


6-7 


7 



20 Anm: 8 A kein Farbverlust 

1 A voUstandiger Farbverlust 

25 Die Drucke zeigten dartiberhinaus eine gute Wasser- und Textmarkerechtheit 

Beispiel 8 

30 Hersteliung eines Dispeigiennittels gemaB Fonnel (XI) 



In einer mil Slickstoff gespulten 2 1 Riihrwerksapparatur wurden 
(0,9 mol) 1500g Trisiyo'lphenyloxyethylat-Emulgator der Fomie! (X) 




worin 
m: 2,7 
n: 29 

45 RjrHRisrHund 
Rn: H bedeutet, 
Ri8* H 

mit einer statisdschen Kettenlange von ca. 29 EOEinheiten (aufgeschmolzen bei 90"C) voigeiegt und bei 90 bis lOOT 
mit 

50 (0,9 mol) 90,1 g Bemsteinsaureanhydrid versetzt. 

Man riihrte unter schwachem StickstofFstrom 2 Stunden bei 100°C, anschlieBend 3 Stunden bei 150°C nach, wobei die 
anfangs cremige weifie Masse diinnfliissiger und schwach braunlich wurde. 

Man kuhlte auf 100**C ab und filtrierte uber eine G-2 Glasfritie. Es wurden 1.480 g einer viskosen, leicht truben braunii- 
chen Fllissigkeit mit folgenden Eigenschaften gewonnen: 
55 pH-Wert 1 %ig tn voUentsalztem Wasser = 4,6 

Trubungspunkl l%ig in vollenls. Wasser = 94-96°C 
Erstarrungspunkt = ca. 25%' 
Saurezahl = 29,5 mg KOiyg. 

Die so erhaltene Mischung besitzt mehr als 90% des Dicarbonsaurehalbesters gemaB Formel (XI). 

60 

Beispiel 9 

4,3 Teile des in Beispiel 8 beschriebenen Dispergierraittelgemisches wurden bei 80°C aufgeschmolzen und zu 
7,9 Teilen deionisiertem Wasser hinzugegeben und vollslandig gelost. Die Losung wurde in 
65 87,8 Teilen des wasserfeuchten PreBkuchens von Color Index Pigment Rot 122 mit einem TVockengehalt von 3 1,9% ein- 
getragen und anschlieBend die Mischung mittels eines Dissolvers vorzerkleinert und homogenisiert. Hierbei wurde der 
pH-Wert der Suspension mittels verdiinnter Natronlauge auf 8,0 eingestellt. Im AnschluB erfolgte eine Mahlung wie in 
Beispiel 2 beschrieben. Die erhaltene waBrige Pigmentpraparation wurde mit 
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0,1 Teilen eines Konservierungsiriiliels (BenzisolhiazoIin-3-on) sowie deionisiertem Wasser auf eine Piginenlkonzenira- 
lion von 25% eingesielli. 

Diese Praparaiion bcsilzi cine sehr guie FlieBfahigkeii und einwandfrcie Suspensionssiabiliial bei Lagerung ubcr 3 
Monaie sowohl bei Raumiemperanir als audi bei 50**C. 

Die so erhaliene Praparaiion wiirde ziir Venvenriiing als Dnickiinie fiir den Ink-Jel-Dnick auf eine Pigmenikonzenira- 
lion von 4% verdiinnt. Die Zusainnienselzung und Eigenschafien der Drucklinie wurde dabei wie folgl gewahlu 
Deionisieries Wasser: 69% 
Polyeihylenglykol (MW: 800 g/mol): 10% 
o. beschr. 25%ige Pigment praparaiion: 16% 
2-Pvrrolidon: 5% 
pll-Wen: 7,2 

Oberflachcnspannung: > 30 niN/ni 

max. TcilchengroBe (Scheihenzenirilijge): <0,2 pni. 

Die Drucklinie lieB sich auf eineni handelsiibiichen 'nmensirahldrucker (analog Beispiel 5 bis 7) einwandfrei vendruk- 
ken und ergab Druckbilder mil hoher Farbsiarke und hoher Brillanz, sovk^ie guicr Wasser- und Teximarkerechiheil. 

Patentanspriiche 

1. Verwendung von Pigmenlpraparationen als Drucktinten fur den Ink-Jei Druck, enihalicnd 

a) Wasser 

b) Dispergiemiiliel und 

c) inindestens ein Pigment aus der Gruppe der durch Methin- oder Azogruppen-halligen Reste substituierlen 
Barbitursaure oder deren Deri vale, wobei das Pigment gegebenenfalls in Form eines Salzes, Komplexes, als 
feste Losung, als EinschluBverbindung oder als Inierkalaiionsverbindung vorliegL 

2. Verwendung gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnel, daB als Komponenie 

c) inindestens ein Pigiiienl der Fonueln (I) bis (HI) oder deren lautonieren Foniien 




eingesetzt wird, worin 

K\ R^ und R"^ unabhangig voneinander fur Wasserstoff, Alkyl, insbesondere Ci-Q-Alkyl, Cycloalkyl, ins- 
besonderc Cs-CrCycloalkyl, Aryl, insbesondere gegebenenfalls subsdtuiertcs Phenyl, Aralkyl oder Iletaryl, 
slehen, 

B den Rest eines Tsoindolins der Formel 
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bedeuteL wobei die Vcrkniipfung mit den beiden Doppelbindungen in dcr 1- und 3-Posilion dcs Isoindolins cr- 
folgl, und 

R-^, R^ und R* unabhangig voneinander fiir Wassersioff, Halogen, insbesondere F, CI und Br, ClrQ-Alkyl, 
Cr-Q-Alkoxy oder Cfi-Cio-Aryloxy siehen, 
A den Rest eines Cyanniethylens der Fonnei 



NC— C — 

bedeutet, worin 

R^ fur einen eiektronenanziehenden Rest steht und 

7} bis Z*^ unabhangig voneinander fur O oder NR*° stehen, 

worin 

R*° fiir Wassersioff oder Cyan steht. 
3. Verwendung gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, da6 Pigmenle der Fonnei (I) der Formel (IV) enlspre- 
chen 




(iv). 



wonn 



R^* Wasserstoff, CpQ-Alkyl oder Phenyl bedeutet. 

4. Verwendung gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Pigmentpraparaiion ein Pigment der Formel 




enthalt. 

5. Verwendung gemSB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB Pigmente der Formel (II) 6&c Formel (V) entspre- 
chen 




R' CT^, gegebenenfaUs durch CrQ-Alkyl, Cs-CVCycloalkyl, Aralkyl, insbesondere Q-C i(rAryl-CrC4-alkyl, 
Oder Q-Cio-Aryl substituiertes Aminocarbonyl, insbesondere CONHCH3. Ci-Q-Alkoxycarbonyl, Q-Cio-Arylox- 
ycarbonyl oder Hetaryl, insbesondere einen Rest der Formel (VI) oder (VH) bedeutet 
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R'^ und R'"^ unabhangig voneinander WassersiotT, Halogen, insbesondere CI, Br und F, Ci-Ce-Alkyl, d-Q-Alkoxy 
Oder Ci-CVAIkoxycarbonyl bedeuien oder 

R^^ und R'"* zusammen den Resieines ankondensierten Benzolringes bedeuten 

G fur 0, S\ NH oder N(CrC4-AlkyI) siehu 

und 

R^- Wassersioff, Ci-Ce-Alkyl oder Phenyl bedeutet 

6. Verwendung geiuaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Pignienl der Funnel (I) der Fennel 




7. Verwendung gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dafi Pigmente der Formel (IE) der Formel ( VIH) oder 
QX) entsprechen 




(VIII) 



o=< y'^=^-y_y='' (IX)- 



H ^ 



8. Verwendung geniaR Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB das Pigment, der Formel (TIT) in Form eines Sal- 
zes, Komplexes, als teste Losung, als EinschluBverbindung oder als Interkalationsverbindung vorliegl. 

9. Verwendung gemaB Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB das Pigment der Formel (HI) in Form einer Ein- 
schluBverbindung Oder Interkalationsverbindung vorliegl, wobei die eingeschlossene Verbindung eine cyclische 
Oder acyclische Verbindung, vorzugsweise Carbonsaure- oder Sulfonsaureamide, Harnsloff oder subsiituierte Ham- 
stoffe sowieHeterocyclen, insbesondere 2,4,6-Triamino-l,3,5-iria2in, Acetoguanamin und Benzoguananiin ist. 

10. Pigmcntpraparalionen enthaliend 

a) Wasser 

b) Dispergiennittel 
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c) mindestens ein Pigmeni der Fomieln (I) bis (HI) oder deren lautomeren Formen 






worin 

R', und R** unabhangig voneinander fiir Wasserstoff, Alkyl, insbesonderc Ci-Ce-Alkyl, CycloalkyI, ins- 
besondere Cs-Cg-Cycloalkyl, Aryl, insbesonderc gegebenenfalls substituiertes Phenyl, Aralkyl oder Hetaryl, 
stehen, 

B den Rest eines Isoindolins der Formel 




bedeutet, wobei die Verkniipfung mil den beiden Doppelbindungen in der 1- und 3-Position des Isoindolins er- 
folgt, und 

R^ R^, R^ und R^ unabhangig voneinander fur Wasserstoff, Halogen, insbesonderc F, CI und Br, Ci-CVAlkyl, 
Ci-Ce-Alkoxy oder Q-Cio-Aryloxy stehen, 
A den Rest eines Cyanmethylens der Formel 



NC— C — R 



bedeutet, worin 

R^ fiir einen elektronenanziehenden Rest steht und 

Z' bis unabhangig voneinander fur O oder NR^° stehen, 

worin 

R^° fiir Wasserstoff Oder Cyan steht, und 

d) mindestens ein organisches Losungsmittel aus der Gruppe: 

aliphatische Ci-Q-Alkohole, wie Methanol, Ethanol, Isopropanol, n-Propanol, n-Butanol, Isobutanol oder 
tert.-Butanol, aliphatische Ketone, wie Aceton, Methylethylketon, MethyUsobutylketon oder Diacetonaikohol, 
Poiyole, wie Rhylenglykol. Propylenglykol, Butyienglykol, Diethylenglykoi, Triethylengiykoi, Trimethylof- 
propan, Polyethylenglykol mil einem mittleren Molgewicht von 100 bis 4000, vorzugsweise 400 bis 
1500 g/mol oder Glycerin, Monohydroxyether, vorzugsweise Monohydroxyalkylether, besonders bevorzugt 
Mono-Ci-Q-aikylglykolether wie Ethylenglykolmonoalkyl-, -monomethyl-, -diethylenglykolmonomethylet- 
her Oder Diethylenglykolmonoethylether, Diethylenglykohnonobutylether, Dipropylenglykoimonoethylether, 
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Thiodiglykol, Trielhylenglykolniononielhylciher oder-nionoeihylelher, femer 2-Pyrrolidon, N-Meiiiyl-2-pyr- 
rolidon, N-Elhyl-pyiroiidon, N-Vmyl-pyrrolidon, K3-DiineihyliimdazoIidon, Dinieihylaceiajnid sowie Diine- 
thvlfonnamid. 

1 1 . Pigniempraparaiionen geiiiaB Anspruch 10, dadurch gekennzeichnci, daB das Pigiueni der Fonnel (ITI) in Fonii 
eiries Salzes, Koinplexcs, als fesie Losung, als EinschluBverbindiing odcr als Inierkalaiionsverbindung vorliegi. 

12. PigiTienipraparaiionen gemaB Anspruch 10, dadurch gekennzeichnel, daB das Pigmenl der Fonnel flll) in Fonii 
einer EinschluBverbindung cxler Inierkalaiionsverbindung vorliegi, wobei die eingeschlossenc Verbindung eine cy- 
clische Oder acyclische Verbindung, vorzugsweise Carbonsaure- oder Sulfonsaureaniide, Hamsiofl' oder substiiu- 
ierie Hamsioffe sowie Heierocyclen, insbesondere 2,4,6- In ami no- 1,3,5- iriazin, Aceioguanainin und Benzoguana- 
inin isi. 

13. Vcrbindungen der Fonnel (XI) 




0-(CH2-CH.0)„.-X 



Kat 



(XI), 



lU 



t5 



in der 

R^^' Wassersioffoder Ci-C^-Alkyl bedeutet, 
R^^' fur Wassersioff Oder CH3 siehu 

R^''' Wasserstoff, CrC4-AlkyL CrC4-Alkoxy, Ci-CMlkoxycarbonyl oder Phenyl bedeuiet, 
in* eine Zahl von 1 bis 4 bedeuieu 
n' eine Zahl von 6 bis 120 bedeutet, 

R^*' fur jede duruh n indizierle Einheil gleich oder verschieden isl und fur Wassersioff, CH3 oder Phenyl sleht, wobei 

im Fallc der Milanwcscnhcit von CH3 in den vcrschicdcncn -(-CH2-CH(R^^')-0-)-CJnippcn in 0 bis 60% dcs Gc- 

sainiwertes von n R'^' fur CH3 und in 100 bis 40% des Gesaint weries von n R^^ fur Wasserstoff siehi und wobei im 

Falie der Mitanwesenheit von Phenyl in den verschiedenen -(-CH2-CH(R^*>0)-Gmppen in 0 bis 40% des Ge- 

samtwertes von n R'^' fur Phenyl und in 100 bis 60% des Gesamtwertes von n R'^ fur Wasserstoff slehU 

X fur einen Rest der Fomiel -C(>(R^^)-COO® stehu 

R'^ fiir einen zweiwertigen aliphatischen oder aroniatischen Rest steht, und 

Kal ein Kation aus der Gnippe von H®, Li®, Na®, K®, NH,® oder HO-CH2CH2-NH3® isl. 

14. Mischungen, entlialtend eine Verbindung der Formel (X) und eine Verbindung der Formel (XI) 



20 




0-(CH-CH.O)„H 

< 1Q 



(X) 



30 



35 



40 



in der ^ 

R^^ Wasserstoff Oder CpCVAlkyl bedeutet, 
R*^ fur Wassersioff Oder CH3 steht, 

R^'^ Wasserstoff, CrC4-Alkyl, Ci-C4-Alkoxy, CrC4-Alkoxycarbonyi oder Phenyl bedeuiet, 
m eine Zahl von 1 bis 4 bedeuiet, 
n eine Zahl von 6 bis 120 bedeutel, 

R^* fur jede durch n indizierte Einheit gleich oder verschieden isi und fiir Wasserstoff, CH3 oder Phenyl stehu wobei 
im FaUe der Mitanwesenheit von CH3 in den verschiedenen -(-CH2-CH(R^^)-0-)-Gmppen in 0 bis 60% des Ge- 
samtwertes von n R^* fur CH3 und in 100 bis 40% des Gesamtwertes von n R^* fur Wasserstoff sieht und wobei im 
Falle der Mitanwesenheit von Phenyl in den verschiedenen -(-CH2-CH(R^*)-0-)-Gnippen in 0 bis 40% des Gesamt- 
wertes von n R^^ fur Phenyl und in 100 bis 60% des Gesamtwertes von n R^® fur Wasserstoff stehu 




0-(CH2-CH-0)„.-X Kat 



(XI), 



45 



50 



55 



60 



in der 



R^5", R*^*, R^'' , R^*', m" und n* den Bedeulungsumfang von R^^, R^^ R^^ m bzw. n, jedoch unabhangig hiervon, 

annehmen, ^ 

X die Gruppe -SO3® -SO.®, -POa^ oder -CO-(R^^-COO® bedeutet, 65 
Kal ein Kation aus der Gruppe von H®, Li®, Na®, K®, NH4® oder HaCH2CH2-NH3 ist, wobei im Falle von X = 
PO3®® zwei Kat vorliegen, 

wobei Mischungen ausgenommen sind, worin n oder n' eine Zahl kleiner oder gleich 3 oder in oder m'^ine Zahl von 
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6 bis lUObedeutel. 

15. Pignientpraparaiionen enthaliend 
a') Wasser, 

b') eine Vcrbindung geniaB Anspruch 13 und/cxier eine Mischung gemaB Anspruch 14 und 
c') ein Pignienl. 

16. Verwendung der Pigmenipraparationen geniaB Anspruch 15 als Drucktinte fiir den Ink-Jet-Druck. 

17. Verwendung der Verbindungen gemaB Anspruch 13 oder der Mischungen gemaB Anspruch 14 als Dispeigier- 
mittel. 
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